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Abstract of DE3910730 

Carboxymethylated methylhydroxyethylcelluloses or methylhydroxypropylcelluloses having mass 
j proportions of from 18 to 30% by weight of methoxy groups and from 1 to 15, in particular fronn 2 to 10 

% by weight of hydroxyethoxy or hydroxypropoxy groups and also containing from 07 to 22% by 
I weight of sodium carboxymethyl groups as additive to gypsum plaster mixtures give these good water 

retention capacity which is also maintained at elevated temperatures. 
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(§) Verwendung von carboxymethylierten Methylhydroxyethyl- oder Methylhydroxypropyl-Cellulosen als Zusatz zu 
Gipsmischungen sowie so erhaltene Gipsmischungen 

Carboxymethyllerte Methylhydroxyethyl- oder Methylhy- 
droxy/propyl'Cellulosen mit Massenanteilen von 18 bis 30 
Gew.-<Vb Methoxygruppen und 1 bis 15, insbesondere 2 bis 10 
Gew.*<Vb Hydroxyethoxyl- oder Hydroxypropoxylgruppen 
sowie mit einem Gehatt an 0,7 bis 22 G6w.-% Natriumcar- 
boxymethylgruppen als Zusatz zu Gipsmischungen verleihen 
diesen ein gutes Wasserruckhaltevermdgen, das auch bei 
hdheren Temperaturen erhalten bteibt. 
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DE 39 10 730 Al 

Beschreibung 

Verwendung von carboxymeihylierten Methylhydroxyethyl- oder Methylhydroxypropyl-Cellulosen als Zu- 
satz zu Gipsmischungen sowie so erhaltene Gipsmischungen. 

5 Die Erfindung betrifft die Verwendung von carboxymethylierten Methylhydroxyethyl- oder Methylhydrox- 
ypropyUCellulosen mit Massenanteilen von 18 bis 30 Gew.-% Methoxyigruppen und 1 bis 15, insbesondere 2 bis 
10Gew.-% Hydroxyethoxyl- oder Hydroxypropoxyigruppen sowie mit einem Gehalt an 0,7 bis 22Gew.-% 
Natriumcarboxymethylgruppen als Zusatz zu Gipsmischungen, insbesondere Gipsputzmassen. 
Gipsmischungen werden iiberwiegend zum Innenausbau von Gebauden verwendet und als Maschinenputz 

10 maschinell aufgetragen; auch die Auftragung von Hand ist mdglich. Zur Verbesserung des Wasserriickhaltever- 
mogens setzt man den Gipsmischungen wasserlosliche Polymere zu, mit denen ein Wasserverlust der Gipsmas- 
sen auf stark saugenden Untergrunden vor dem Abbinden und damit eine ungenugende DurchhSrtung oder 
RiBbildung des Verputzes verhindert werden soIL Als wasserlosliche Polymere werden hier hauptsachlich 
nicht-ionische Celluloseether, z. B. Methylcellulose, Methylhydroxyethyl-Cellulose oder Methylhydroxypropyl- 

15 Cellulose eingesetzt. 

Die Wirkung der vorgenannten Additive auf das Wasserriickhaltevermogen von Gipsmassen ist allerdings nur 
bei Temperaturen von weniger als 30°C gewahrleistet; hohere Temperaturen. wie sie in mitteleuropSischen 
Breiten haufiger und in tropischen Breiten regelmaBig anzutreffen sind, fiihren zu einer storenden Abnahme des 
Wasserruckhaltevermdgens. 

20 Anstelle der vorgenannten nicht-ionischen Celluloseether konnen gemaG der DE-A 33 02 988 oxyalkylierte 
und Carboxyigruppen enthaltende Starke und gem^B DE-A 36 02 151 oxyalkylierte und gegebenenfalls Carbox- 
ylgruppen enthaltende Guarderivate zugesetzt werden; die so erhaltenen Gipsmischungen weisen jedoch un- 
giinstige rheologische Eigenschaften auf. 
DemgemaB ist die Erfindung auf die Verbesserung des Wasserruckhaltevermogens von Gipsmassen bei 

25 Umgebungstemperaturen von 30° C und dariiber bei gleichzeitig praxisgerechten rheotogischen Eigenschaften 
gerichtet Diese Aufgabe wird durch die Verwendung von carboxymethylierten Methylhydroxyethyl- oder 
Methylhydroxypropyl-Cellulosen mit den eingangs genannten Spezifikationen gelost. 

GemaB einer vorteilhaften Ausfuhrungsform der Erfindung weisen die carboxymethylierten Methylhydroxy- 
ethyl- oder Methylhydroxypropyl-Cellulosen Massenanteile von 20 bis 28 Gew.-% Methoxyigruppen und 2 bis 

30 lOGew.-% Hydroxyethoxyl- oder Hydroxypropylgruppen auf; es ist weiterhin bevorzugt, daG die genannten 
Cellulosen eincn Gehalt an 1,6 bis 13 Gew.-% Natriumcarboxymethylgruppen aufweisen. 

Bevorzugt weisen die erfindungsgemaB zu verwendenden carboxymethylierten Methylhydroxyethyl- oder 
Methylhydroxypropyl-Cellulosen ViskositSten von 2000 bis 60 000 m • Pas (nach Brookfield RV, 2%ige waBrige 
Lasung, 20° C, 20 U/min) auf. 

35 ErfindungsgemaB werden die carboxymethylierten Methylhydroxyethyl- oder Methylhydroxypropyl-Cellulo- 
sen den Gipsmassen in einer Menge von 0,05 bis 2, insbesondere von 0,1 bis 1 und besonders bevorzugt von 0,12 
bis 0,5 Gew.-%, bezogen auf das Trockengewichi der Gipsmischung, zugesetzt 

Die Erfindung betrifft weiterhin Gipsmischungen, die unter Verwendung von carboxymethylierten Methylhy- 
droxyethyl- bzw. Methylhydroxypropyl-Cellulosen mit den oben genannten Spezifikationen erhaltlich sind. Die 

40 Gipsmassen der Erfindung k5nnen weiterhin Qbliche Hilfsstoffe und/oder Modifizierungsmittel enthalten. Typi- 
sche Beispiele fur Modifizierungsmittel sind Kalk, Luftporenbildner, Quellmittel, Fullstoffe und Leichtzuschlags- 
stoffe, weiterhin Verzogerer wie Weinsaure oder Citronens^ure sowie Calciumsulfat-Dihydrat Typische Full- 
stoffe sind Calciumcarbonat oder Quarzsand. Die vorgenannten Hilfsstoffe und/oder Modifizierungsmittel sind 
dem Fachmann auf dem hier angesprochenen Fachgebiet der Gipsmassen gelaufig. 

45 Oblicherweise werden die erfindungsgemaB zu verwendenden carboxymethylierten Methylhydroxyethyl- 
oder Methylhydroxypropyl-Cellulosen in KorngrdBen von etwa 200 Mikrometer oder weniger eingesetzt 

Die Erfindung wird im folgenden anhand von bevorzugten Ausfuhrungsbeispielen sowie von Vergleichsbei- * 
spielen naher erlautert 

50 A. Herstellung der carboxymethylierten Methylhydroxyethyl- oder Methylhydroxypropyl-Cellulosen 

ISA g (1 Mol) einer Methylhydroxyethylcellulose mit einem Gehalt von 26% Methoxyl- und 5% Hydroxyet- 
hoxylgruppen wurde bei 20°C mit 17,6 g (0,22 Mol) einer 50%igen Natronlauge innerhalb 30 min unter Ruhren 
bedust AnschlieBend beduste man mit 1 16 g(0,2 Mol) einer 20%igen Natriummonochloracetatlosung innerhalb 

55 30 min bei 40°C unter intensivem Mischen und hielt die Umsetzung 10 h bei 40°C. Danach suspendierte man den 
Ansatz in 1 1 70%igem Aceton 20 min bei Zimmertemperatur, filtrierte ab und wiederholte den Vorgang 
zweimal. Nach dem Trocknen im Trockenschrank bei 70°C erhielt man 190 g einer Carboxymethylmethylhy- 
droxyethylcellulose. Die Analyse zeigie einen DS (durchschnittlicher Substitutionsgrad) von 0,1 an. 
Analog wurden mit dem folgenden Ansatz: 

60 188 g (1 Mol) Methylhydroxypropylcellulose mit 23.6% 
Methoxyl- und 3,5% Hydroxypropoxyigruppen 
35,2 g (0,44 Mol)50%ige Natronlauge 
232 g (0,4 Mol)20%ige Natriummonochloracetatlosung 
2 1 70%iges Aceton 

65 195 g Carboxymethylmethylhydroxypropylcellulose mit einem DS von 0,22 erhalten. 
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B. Prfifung der Gipsmassen 

Das WasserrQckhalteverindgen von Gipsmassen gemiS der Erfindung und von zu Vergieichszwecken heran- 
gezogenen Gipsmassen wurde analog zu DIN 18555,Tei1 7 (Priifung von Mdrtein mit mineralischen Bindemit- 
teln), wie folgt bestimmt: 

Zu 500 g Gipsgrundmischung wurden definierte Mengen an carboxymethylierten Methylhydroxyethyl- oder 
Methylhydroxypropyl-Cellulosen gegeben. Die erhaltenen Mischungen wurden innerhalb von 10 sec in 275 ml 
Leitungswasser (16'' deutscher Hirte) von 20*^0 eingeriihrt und anschlieBend wurde 20 sec mit einem elektri- 
schen Handmischer bei mittlerer Geschwindigkeit weitergeruhrt 

Zur Bestimmung des WasserrQckhaltevenndgens wurde ein Plastikring mit einem Innendurchmesser von 
90 mm und einer Hohe von 15 mm verwendet, der auf einem Zellstoffkarton (Durchmesser 1 10 mm, Fa. Schlei- 
cher & SchOll, Nr. 2294) auflag. Zwischen Plastikring und Zellstoffkarton befand sich ein Trennpapier (Durch- 
messer 110 mm, Fa. Schleicher &SchuII, Nr. 0980). FQr den eigemlichen MeBvorgang wurden ca. 150 g der 
Gipsmasse direkt nach dem oben beschriebenen AnrOhren innerhalb von 5 sec in den Plastikring eingefullt Die 
iiberstehende Gipsmenge wurde mit einem Spachtel abgestreift; die im Ring befindliche Menge wurde durch 
Auswaage genau bestimmt Innerhalb einer Saugzeit von 3 min zog der Zellstoffkarton Wasser aus der Putzmas- 
se ab; die genaue Menge wurde durch Ruckwagung des feuchten Kartons bestimmt Das Trennpapier diente 
lediglich dem Zweck, daB man 3 min Saugzeit den Gips besser vom Karton abnehmen konnte. 

Das Wasserriickhaltevermogen ist wie folgt definiert: 



% WRV = 100 - 




A » WasscraufQahroe des Zellstoflkartons in g 

" Wasser/FeststofT-Faktor, in alien Beispielen 0,55 
B in den Ring eingefultte Mdrtelmenge in g. 

Ein hohes Wasserruckhaltevermdgen bedeutet, daB dem Gips genugend Anmachwasser zum Abbinden zur 
VerfOgung steht 

Die Kenndaten gepriifter Methylhydroxypropyl-Celluloseether bzw. ihrer carboxymethylierier Derivate sind 
inTabelle 1 zusammengefa&t 

Tabelle 1 

Kenndaten geprtifter Methylhydroxypropyl-Celiuloseether bzw. der carboxymethylierten Derivate 



% OCH3 % Hydroxypropoxyl %-CH2COONa Viskositat 

(m • Pas)^ 



Beispiel Nr. 



1 


25,8 


2,7 


6.0 


23500 


2 


26.4 


2,7 


6.0 


21 500 


3 


21,9 




3.0 


21 000 


4 


20.1 


6,6 


3.0 


23 000 


5 


19,3 


8,1 


6.0 


13 500 


6 


23,6 


3,5 


3,0 


22500 


7 


21,8 


2.7 


6,0 


18000 


Vergleich Nr. 












28,4 


3.2 


0 


20000 


2^) 


27,3 


5,0 


0 


32000 



2) 20/oige waflrige Usung. Brookfield RV, 20*'C; 20 U/min 
^) Handelsubliche Methylhydroxypropyl-Cellulose 

Die TeilchengroBen der gepriiften Ceiluloseether ebenso wie die der nachfolgend getesteten Gipsmassen 
beirugten weniger als 200 Mikrometer. 

Die Methylhydroxypropyl-Celluloseether bzw. die carboxymethylierten Derivate gemiB Tabelle 1 wurden 
den zu prufenden Gipsmassen in einer Menge von 0,13 Gew.-% zugesetzt; die Gipsmassen wurden in einem 
Wasser/Feststoffverhaltnis von 0,55 : 1 angeseut Fur die so erhaltenen Gipsmassen wurde das Wasserriickhal- 
tevermogen (WRV) bei 20 und 50** C bestimmt; die erhaltenen Ergebnisse sind in Tabelle 2 zusammengefaBt 

Analog wurden Meihylhydroxyethyl-Celluloseether bzw. deren carboxymethylierten Derivate gemiB Tabel- 
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3 in Gipsmassen getestet; die Ergebnisse sind in Tabeite 4 wiedergegeben. 

Tabelle 2 
WRV geprflfter Gipsmassen') 



WRV DifferenzWRV 
20*C 50'C M/SO'^C 



Beispiel Nr. 



1 


94,7 


85.4 


93 


2 


933 


87,1 


6^ 


3 


953 


92,6 


33 


4 


953 


92,1 


3,4 


5 


91,7 


89,1 


2,6 


6 


96.2 


89,9 


73 


7 


95.0 


90,9 


4,1 


Vergleich Nr. 








1 


91.8 


80,0 


11.8 


2 


96,2 


80,9 


153 



^) handelsilblicher Maschtnenputz 



Tabelle 3 

Kenndaten gepriifter Methylhydroxyethyl-Celluloseether bzw. ihrercarboxymethyiierten Derivate 



%CX:H3 %Hydroxyeihoxyl %-CH2C00Na Viskositat*) 

(mPas) 



Beispiel Nr. 



8 


2ejs 


1,1 


4 


38 000 


9 


26.1 


1,2 


12 


7 000 


10 


26,1 




12 


10400 


11 


26.1 


5^ 


23 


26500 


12 


26.1 


5.0 


2.4 


26000 


Vergleich Nr. 










3 


28.7 


5,1 


0 


53 000 


4 


28,7 


5.1 


0 


53000 



') nach Brookfield RV, 2%ige wSBrige Losung. 20*C 20 U/min 



Tabelle 4 



WRV gepriifter Gipsmassen 



Beispiel Nr. Differenz WRV 20/5OX 

8 10,1 

9 6.7 

10 5$ 

11 4.6 

12 53 
Vergleich Nr. 

3 18.4 

4 17.1 



Patentanspriiche 

1. Verwendung von carboxymethylierten Methylhydroxyethyl- oder Methylhydroxypropyl-Cellulosen mit 
Massenanteilen von 18 bis 30Gcw.-% Methoxygruppen und 1 bis 15, insbesondere 2 bis 10Gew.-% 
Hydroxyethoxyl- oder Hydroxypropylgruppen sowie mit einem Gehalt an 0,7 bis 22 Gew.-% Nati*iumcar- 
boxymethylgruppen als Zusatz zu Gipsmischungen. insbesondere Gipsputzmassen. 
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2. Verwendung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die carboxymeihylierten Methylhydroxyet- 
hyl- Oder Methylhydroxypropyl-Cellulosen Massenanteile von 20 bis 28 Gew.-% Melhoxygruppen und 2 bis 
10 Gew.-% Hydroxyethoxyl- oder Hydroxypropoxylgruppen aufweiseit 

3. Verwendung nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB die carboxymethylierten Methylhy- 
droxyeihyl- oder Methylhydroxypropyl-Cellulosen einen Gehalt an 1.6 bis 13 Gew.-% Natriumcarboxyme- 
thylgruppen aufweisen. 

4. Verwendung nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB die carboxyme- 
thylierten Methylhydroxyeihyl- oder Methylhydroxypropyl-Cellulosen eine ViskositSt von 2000 bis 
60 obo m • Pas (nach Brookfield RV, 2%ige waBrige Losung, 20** C. 20 U/min) aufweisen. 

5. Verwendung nach mindestens einem der AnsprQche I bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB die carboxyme- 
thylierten Meihylhydroxyethyl- oder Methylhydroxypropyl-Cellulosen in einer Menge von 0.05 bis 
2 Gew.-%. insbcsondere 0,1 bis I Gew.-%, bezogen auf das Trockengewicht der Gipsmischung. verwendei 
werden. 

6. Verwendung nach mindestens einem der Anspruche I bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB die carboxyme- 
thylierten Methylhydroxyethyl- oder Methylhydroxypropyl-Cellulosen in einer Menge von 0,12 bis 
0,5 Gew.-%, bezogen auf das Trockengewicht der Gipsmischung, verwendet werden. 

7. Gipsmischungen, erhaltlich unter Verwendung yon carboxymethylierten Methylhydroxyethyl- bzw. Me- 
thylhydroxypropyl-Cellulosen gemaB mindestens einem der AnsprOche 1 bis 6. 



- Leerseite - 



